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(54) Title: METHOD FOR RECORDING THE BOILING-POINT CURVE OF LIQUIDS AND DEVICE FOR CARRYING OUT 
SAID METHOD 

(54) Bezeichnung: VERFAHREN ZUR AUFNAHME DER SIEDEKURVE VON FLOSSIGKEITEN SOWIE VORRICHTUNG 

ZUR durchfOhrung dieses VERFAHRENS 



as 
O 




(57) Abstract: The invention relates to a method for recording the boiling-point curve of liquids, in particular petroleum products 
and/or solvents, whereby a sample of the liquid under analysis is evaporated and then condensed with monitoring of the vapour 
temperature and the amount of the liquid evaporated, whereby the sample is dosed by means of a filling device, in particular a pump. 
The filling device and the chamber for the condensate are at a defined and preferably the same temperature. The condensed volume 
is detennined volumetiically by a known method and the distillation residue of the sample determined by weighing. 
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— ohne internationalen Recherchenbericht und ermut zu ver- 
dffentlichen nach Erhalt des Berichts 



Zur ErklOrung der ZweibuchstabenrCodes und der anderen Ab- 
kurzungen wird auf die ErklGrungen ("Guidance Notes on Co- 
des and Abbreviations'*) amAnfangJederreguldrenAusgabe der 
PCT'Gazette verwiesen. 



(57) Zusammenfassung: Bei einem Verfahren zur Aufnahme der Siedekurve von FlUssigkeiten, insbesondere Erdaiprodukten 
und/oder Ldsungsmitteln, bei welchem eine Probemenge der zu anaJysierenden FlUssigkeit verdampft und anschliessend 
kondensiert wird, wobei die Dampftemperatur und die jeweils verdampfte Menge der FlUssigkeit iibenvacht wird, wird die 
Probemenge von einer Fiilleinrichtung, insbesondere Pumpe, dosim, wobei die Fiilleinrichtung und der Aufnahmeraum fUr das 
Kondensat auf ein definiertes und vorzugsweise gleiches Temperatumiveau gebracht wird. Das kondensierte Volumen wird in an 
sich bekannter Weise volumetrisch und der DestilladonsrUckstand der Probemenge durch WMgen bestimmt 
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Verfahren y.iir Aufnahme df^r Siedek urve von Fiassigkeitep, spwie 
vorrichtnncr zur Durchfiih rmia dieg<=»fi Verfahrens 

Die Erfindung bezieht sich auf ein verfahren zur Aufnahme der 
Siedekurve von Fliissigkeiten, insbesondere ErdSlprodukten 
und/oder Losungsmitteln, bei welchem eine Probemenge der zu 
analysierenden Fliissigkeit verdampft \xnd anschlieSend konden- 
siert wird, wobei die Dampf teinperatur und die jeweils verdampfte 
Menge der Flussigkeit iiberwacht wird, sowie eine Vorrichtung zur 
Durchfuhnmg dieses Verfahrens. 

Die Destillationseigenscbaften von Flussigkeiten und insbe- 
sondere von ErdSlprodukten, wie beispielsweise von Treibstoff , 
sind in zahlreichen Prodxiktspezif ikationen festgelegt. Im Fall 
von Treibstoffen soil auf diese Weise sichergestellt werden, 
dass Motoren in den ublicherweise vorkoiranenden Leistungs- xmd 
Teraperaturbereichen mit einem entsprechenden Treibstoff arbei- 
ten. Weltweit anerkannt gibt es in diesem Zusammenhang ein 
Standardverfahren der Siedeanalyse fur Erddlprodukte, das von 
ASTM und ISO anerkannt ist. Bei diesem Verfahren werden 100 ml 
der zu untersuchenden Flussigkeit in einem beheizten Destil- 
lierkolben aus Glas destilliert und in einem gekOhlten Kon- 
denserrohr kondensiert. Das Kondensat wird in einem graduierten 
Glaszylinder aufgefangen. Zwischen Siedebeginn und Siedeende 
werden Dampf tert^eratur und bisher kondensiertes Volxamen bestimmt 
(Siedekurve) . Das Volumen des Destillationsriickstandes, der nach 
Abschalten der Heizung im Destillierkolben verbleibt, wird mit 
einem Messzylinder bestimmt, und die Siedekurve wird entspre- 
chend k&rrigiert. 

Diese Methode wurde \im 1920 entwickelt. Die Regelung der 
Heizving, das Ablesen der Dampf temper at ur und die Bestimmung des 
korrespondierenden Kondensatvolumens wurde dabei vom Bediener 
der Apparatur durchgef iihrt . 

In der US 4,528,635 wird eine automatische Destillations- 
apparatur beschrieben. Diese Apparatur verwendet die gleichen 
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Destillierkolben, Kondenser und Glaszylinder wie die ursprung- 
liche manuelle Methode. In der Apparatur wurde eine Vorrichtung 
zur Bestimmung des kondensierten Volumens eingebaut, sowie ein 
Microprozessor, der die Heizxing und Kuhliang kontrolliert sowie 
automatisch Messdaten aufnimmt. Grxmdsatzlich jedoch blieb die 
Methode unverandert, 

Diese Standardmethode hat eine Reihe von Nachteilen ftir die 
Anwender. Das Probenvoliimen ist mit 100 ml hoch, Probe und 
Destillationsruckstand mussen handisch abgemessen xind eingefullt 
werden, die Glaskolben und -zylinder sind zerbrechlich und 
mussen nach jeder Destination gereinigt werden, die Messzeit 
ist hoch, und die Apparatur ist grofivolumig und kann nur im La- 
bor verwendet werden. 

Die vorliegende Erfindung zielt nun darauf ab, ein Verfahren \and 
eine Vorrichtung zu schaffen, bei welcher mit wesentlich 
geringeren BaumaSen die M6glichkeit geboten wird, die 
Einrichtung als portable Einrichtiing auszubilden, wobei gleich- 
zeitig das Verfahren so geftihrt werden soil, dass das AusmaS 
einer manuellen Einf lussnahme auf ein Minimum beschrankt wird. 
Neben der erf indungsgemSS angestrebten Miniaturisierung und 
Automatisierxong zielt die Erfindung gleichzeitig darauf ab, bei 
einer Verkurzung der Messzeit und gleichzeitiger Verringerung 
der erf order lichen Probemenge Resultate zu liefern, welche der 
ASTM- Standardmethode Equivalent sind und auf Grund der weitest- 
gehenden Automat is ierung ein hoheres MaS an Genauigkeit und 
Reproduzierbarkeit der Messergebnisse lief em. Insbesondere 
zielt die Erfindung darauf ab eine vollautomatische Fuhrung des 
Verfahrens zu ermoglichen und die gesamte fur die Durchfiihrxong 
des Verfahrens erf orderliche Einrichtung in ihren Baumafien so 
weit zu reduzieren, dass sie in einem konventionellen Kraft- 
fahrzeug, beispielsweise im Kof f erraxom, untergebracht werden \md 
vom Bordnetz eines derartigen Kraf tf ahrzeuges mit Energie 
vers or gt werden kann. 
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Zur Ldsxing dieser Aufgabe besteht das erfindungsgemaSe Verfahren 
im wesentlichen darin, dass die Probemenge von einer 
Fulleinrichtxang, insbesondere Pumpe, dosiert wird, wobei die 
Ftilleinrichtung und der Aufnahmeraum fur das Kondensat auf ein 
definiertes und vorzugsweise gleiches Temperatumiveau gebracht 
wird und dass das kondensierte Volumen in an sich bekannter 
Weise volumetrisch und der Destillationsruckstand der Probemenge 
durch wagen bestimmt wird. Dadurch, dass die Probemenge von 
einer Fulleinrichtung, insbesondere Piampe dosiert wird, wird 
eine erste iiblicherweise manuelle Einflussname vermieden vind ein 
hohes Mas an Prazision bei der Beschickxing der zur Durchfiihrung 
des verfahrens geeigneten Vorrichtung erzielt. Gleichzeitig mit 
der Automatisierung dieser BefUllung beziehungsweise Dosierung 
der Probemenge wird nun dadurch, dass die Ftilleinrichtung und 
der Aufnahmeraum ftir das Kondensats auf ein definiertes und 
vorzugsweise gleiches Temperatumiveau gebracht wird, eine Feh- 
lerquelle eliminiert und eine exakte volumsbestimmung des Kon- 
densats beziehungsweise eine exakte Bestimmung des aus der Pro- 
bemenge bereits destillierten Produktes ermaglicht. Dadurch, 
dass nun der Destillationsruckstand der Probemenge durch wagen 
bestimmt wird, lasst sich mit hoher Prazision auf entsprechende 
Volumseinheiten umrechnen xond gemeinsam mit der volume trischen 
Bestimmung des kondensierten Volumens bei kleinen Probemengen 
ein hochprazises Messergebnis gewahrleisten, welches frei von 
durch Manipulation oder Temper a turschwankungen hervorgeruf enen 
Verzerrungen in hoher Prazision zur Verfugxang steht. 

In besonders einfacher Weise wird das erf indxingsgemSfie Verfahren 
so durchgef uhrt . dass die Probemenge in eine Probenschale 
gepvmipt wird, welche mittels eines Hubantriebes in eine mit der 
Destilliereinrichtxang gasdichte Verbindung bewegt und angepresst 
wird. Eine derartige Probenschale kann, wie es einer bevorzugten 
Ausbildung entspricht, in einfacher Weise aus Metall bestehen 
und daher als billiger Wegwerfartikel ausgefvihrt werden. Es ent- 
fallen somit die durch unzureichende Reinigtang von Glasappara- 
turen hervorgeruf enen Verzerr\mgen und Fehler, da es geniigt, ei- 
ne derartig billige und kleine Probenschale nach dem Siedeende 
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einfach zu verwerfen iind eine neue Schale fur die nachste Be- 
stimmung zu verwenden . Die einfache mechanische \ind voll auto- 
matische Anpressung der Probenschale an die Destillierein- 
richtung kann umgekehrt auch dazu verwendet warden, um die 
Probenschale nach Ende der Destination wiederum abzusenken und 
einer Wagevorrichtung zuzufuhren, um den Destillationsriickstand 
mit hoher Genauigkeit zu bestiinmen. 

Eine besonders einfache Reinigung und eine weitere Auto- 
matisierung des erf indungsgemaSen Verfahrens l&&t sich dadurch 
erzielen, dass die Fulleinrichtung fiir das Dosieren der Probe- 
menge nach dem Ende des Messvorganges uber wenigstens ein Ventil 
zum Absaugen des Kondensates geschaltet wird, wobei, wie bereits 
erwahnt, eine Reinigung der Probenschale entf alien kann, wenn, 
wie erf indungsgemaS vorgeschlagen, die Probenschale nach ihrer 
einmaligen Verwendung verworfen wird. 

Die thermos tatierte Fulleinrichtung erlaubt somit nicht nur ein 
prazises Dosieren der Probenmenge sondern gleichzeitig auch ein 
entsprechendes Abziehen des Destillats \ind erf order lichenf alls 
eine entsprechende Spiilung bzw. Reinig\ing, Insbesondere bei der 
bevorzugt eingesetzten Vorrichtung zur Bestimmung des Volumens 
des Kondensats kann diese Pumpe auch in besonders einfacher 
Weise zur Einstellung des Meniskus dienen, dessen Hohe in der 
Folge uberwacht und fiir die volumetrische Bestimmung des 
Kondensats ausgewertet werden kann. 

Insgesamt wird im Rahmen des erf indungsgemSgen Verfahrens 
bevorzugt so vorgegangen, dass Probe in einer Menge von 1 bis 12 
ml, vorzugsweise etwa 6 ml, eingesetzt wird, dass die Destilla- 
tionsrate so gewShlt wird, dass die Zeit zwischen Siedebeginn 
und Siedeende weniger als 15 Minuten betrSgt vmd dass der durch 
wagen ermittelte Destillationsruckstand auf Volxmen umgerechnet 
wird, wobei Messzeiten auf etwa die HSlf te der bisher bekannten 
Standardmesszeiten reduziert werden konnen und mit weniger als 
einem Zehntel des bisher verwendeten Volumens der Probenflus- 
sigkeit das Auslangen gefunden werden kann. Wesentlich ist in 
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diesem Zusammenhang die entsprechende Wahl der Parameter in den 
genannten Grenzen, da im Rahmen dieser Parameter die Moglichkeit 
geboten wird, unmittelbar vergleichbare Ergebnisse zu erzielen, 
welche mit den bekannten Standardmesskurven fur die Siedeana- 
lyse, soweit sie standardisiert vorliegen, vmmittelbar ver- 
gleichb2ir sind. 

Die erf indungsgemaSe Vorrichtung zur Durchfuhrung dieses 
Verfalirens ist im Wesentlichen dadurch gekennzeichnet, dass eine 
Fiilleinrichtvong, insbesondere Pumpe, zum Einfiillen einer Probe- 
menge mit einer Leitung zu einer Probenschale verbunden ist, 
dass die Fiilleinrichtung ebenso wie die Destillationseinrich- 
tung, insbesondere der Kondenser, aus gut warmeleitendem Mate- 
rial, insbesondere Metall, bestehen und dass die Faileinrichtung 
xmd der Kondenser mit einer Temperaturregeleinrichtung verbunden 
sind. Dadurch, dass die Fulleinrichtung ebenso wie die Destil- 
lationseinrichtiang und insbesondere derjenige Teil der Destil- 
lationseinrichtung, in welchem die volijmetrische Bestimmung des 
Kondensats vorgenommen wird, nfimlich der Kondenser, aus gut 
warmeleitendem Material besteht, ist es mSglich, auch bei be- 
sonders kleinbauenden Einrichtxingen eine hinreichend homogene 
Tempera turvertei lung sicherzustellen und eine entsprechende Tem- 
peraturregeleinrichtung mit hoher PrSzision zu verwenden. Es ge- 
lingt somit auch bei kleinbauenden Einrichtungen durch ent- 
sprechende Thermos tat ierung, die entsprechenden Fehler gering zu 
halten und die Prazision der Ergebnisse zu steigem, sodass ins- 
gesamt eine portable Vorrichtung realisierbar wird. Dadurch, 
dass nun, wie es einer bevorzugten weiterbild\ang entspricht, die 
Probenschale auf einer verfahrbaren Unterlage angeordnet ist, 
welche mit einem Stellantrieb verbxinden ist, wird die M6g- 
lichkeit geschaffen, eine kostengtinstige Alternative fur Glas- 
gefaSe zu verwenden, und insbesondere die MSglichkeit geschaf- 
fen, eine derartige Probenschale nach ihrer einmaligen Verwen- 
dung auch zu verwerfen, da sie einen hinreichend billigen 
Bauteil darstellt. Die Probenschale kann hierbei mittels des 
Stellemtriebes gegen die Destillationseinrichtung angestellt 
werden vmd durch Anpressen mit der Destillationseinrichtvmg 
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entsprechend gasdicht verbxinden werden, wobei gleichzeitig die 
Probenschale entsprechend beheizt werden kann, \am eine Destil- 
lation zu errnGglich. Welters erlaubt es der verfahrbare Stellan- 
trieb, die Probenschale am Siedeende wieder abzuziehen und einer 
wageeinrichtxing zuzufuhren, um die entsprechende Bestinimung des 
Destillationsrackstandes mit hoher Prazision zu ermOglichen. 

Im Sinne einer kleinbauenden portablen Einrichtvmg, welche auch 
mit einfachem Batteriebetrieb mit Energie versorgt werden kann, 
ist die Ausbildung mit Vorteil so getroffen, dass die Tem- 
peraturregeleinrichtung als elektrische Kiihl- xind/oder Heizein- 
richtung, insbesondere unter Verwendxing von Peltierelementen, 
ausgebildet ist. Derartige Peltierelemente werden in der Kegel 
so gepolt, dass sie als Kuhleinrichtxang zum Einsatz gelangen. 
Durch umpolung kann aber bei entsprechend ungunstigen Wit- 
terungsbedingungen auch eine entsprechend hdhere Temperatur ge- 
wahlt werden, um zu mit Standardtests vergleichbaren Ergebnissen 
zu gelangen. 

Eine vollstandig autonome und tragbare Vorrichtung ergibt sich 
dann, wenn die Fiilleinrichtung und die Destillationseinrichtung 
in einem gemeinsamen, tragbaren Gehause angeordnet sind. 

Die entsprechende Kompensation beziehungsweise Korrektur der 
volumetrischen Messergebnisse kann in einfacher Weise dadurch 
gewahrleistet werden, dass die Fulleinrichtung xand der Kondenser 
Tert4>eratursensoren aufweisen. 

Der Stellantrieb fur die Probenschale kann in einfacher Weise 
als Getriebemotor ausgebildet sein, wodurch auch ein ent- 
sprechender Anpressdruck beim Anheben der Probenschale gewahr- 
leistet werden kann. Zur Erzielxing eines dichten Abschlusses 
zwischen Probenschale xmd Destillierkolonne ist die Ausbildung 
mit Vorteil so getroffen, dass der Rand der Probenschale und der 
Rand der AiischlussSf fnung der Destillierkolonne konisch, hohl- 
konisch Oder ballig zur gasdichten Verbindung der Probenschale 
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itiit der Destilliereinrichtung uinter Anwendung des vom Stellan- 
trieb erzeugten Anpressdruckes ausgebildet sind. 

Urn auch hier thermische Fehler, welche zu einer Verzerrungen der 
Messwerte fuhren k5nnten, mit Sicherheit zu vermeiden, ist die 
Ausbildiing mit Vorteil so getroffen, dass die Destillierkolonne 
von einer isolation umgeben ist. 

Eine besonders vorteilhafte Ausgestaltung der voluinetrischen 
Messeinrichtiang in einer im wesentlichen aus Metall bestehenden 
Destillationseinrichtung lasst sich dadurch erzielen, dass, wie 
es einer bevorzugten Ausbildiing entspricht/ der Kondenser einen 
axialen Bereich mit verringertem Durchmesser aus einem fur 
Licht, insbesondere Inf rarotlicht durchsichtigem Material, 
insbesondere Glas aufweist, an welchen ein einen axial be- 
weglichen Kolben aufnehmender Bereich mit groSerer lichter Weite 
anschlieSt. Ein derartiger beispielsweise aus Glasrohrchen aus- 
gebildeter Abschnitt kann entsprechend geringen lichten Quer- 
schnitt aufweisen, sodass bereits geringe Volums^nderungen eine 
entsprechende VerSnderung des Flussigkeitsspiegels , beziehungs- 
weise des Meniskus, zu Folge haben. Um dennoch eine entsprechend 
groSere Menge des Kondensats aufnehmen zu konnen, schliefit an 
ein derartiges GlasrShrchen der axial bewegliche Kolben in einem 
Zylinder mit entsprechend grSSerer lichter Weite an, wobei die 
Messiing in einfacher Weise als Messxong des Kolbenstellweges er- 
folgen kann, tiber welchen auf das entsprechende Volumen ge- 
schlossen werden kann. Zu diesem Zweck ist mit Vorteil die Aus- 
bildung so getroffen, dass der axial bewegliche Kolben mit einem 
Stellantrieb, insbesondere einem Schrittmotor oder einem Ge- 
triebemotor mit einem Drehstellungsgeber verbionden ist, welcher 
in Abhangigkeit von den Signalen eines optischen Detektors an- 
treibbar ist, wobei vorzugsweise der optische Signalgeber im 
Bereich des axialen Bereiches aus fur Licht durchsichtigem Mate- 
rial angeordnet ist und zur Detektion des Meniskus der konden- 
sierten Flussigkeit ausgebildet ist \ind dass der Stellantrieb 
des Kolbens zur Korrektur der Position des Meniskus antreibbar 
ist. 
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Wie bereits erwahnt, kann in besonders einfacher Weise die 
Destilliereinrichtung aus Edelstahl, Messing oder Titan und die 
Probenschale aus Metall, vorzugsweise Aluminixam oder Kupfer 
bestehen. Eine derartige Ausbildxing zeichnet sich durch entspre- 
chend kostengiinstige Gestaltxang der Probenschale bei gleichzei- 
tig einfacher homogener Teraperaturverteilung aus. 

Die ASTM-Standardmethode ist auf eine Siedeanalyse unter 
atmosphSrischem Druck ausgelegt. Mit Vorteil ist daher die 
Ausbildung so getroffen, dass ein Drucksensor, insbesondere ein 
piezoresistiver Drucksensor zur Bestimmung des Luftdruckes 
vorgesehen ist und dass die Destillationseinrichtung im Bereich 
des Kondensers in offener Verbindung zur AtmosphSre ausgebildet 
ist, sodass eine entsprechend kompensierende Rechnung auf der 
Basis der Druckmesswerte jederzeit gelingt. Eine vollstSndige 
Erfassung aller Messwerte im gleichen GerSt und insbesondere 
auch eine gewichtsmSSige Erfassung des in der Probenschale ent- 
haltenen Destillationsriickstandes gelingt mit Vorteil dann, wenn 
die Ausbildving so getroffen ist, dass im GehSuse eine Waage an- 
geordnet ist. 

Die vollautomatische Durchfuhrung des im Rahmen einer derartigen 
Vorrichtung durchf ahrbaren Verfahrens gelingt in besonders 
einfacher Weise dann, wenn die Messwerte uber Leitungen einem 
Mikroprozessor zugefuhrt sind und dass eine Anzeige bzw. 
Ausgabeeinrichtung fiir die Messergebnisse vorgesehen ist. 

Die Erfind\ing wird nachfolgend anhand eines in der Zeichnung 
schematisch dargestell ten Ausf uhrungsbeispieles der er- 
f indungsgemaSen Vorrichtung sowie einer Verfahrensbeschreibung 
naher eriautert. 

Die Fulleinrichtung 1 besteht aus einem mit einem Schrittmotor 
Oder Getriebemotor mit Drehgeber 2 angetriebenen Kolben 3, der 
in einer vemickelten Aluminiumkammer 4 bewegt wird iHid mit 
einem O-Ring gedichtet wird. Volumsauf ISsung ist besser als 1_. 
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Die Temperatur der Fulleinrichtung 1 wird mit einem 
Peltierelement 5 reguliert \ind mit einem Temperatursensor 6, 
vorzugsweise einem Pt-lOO-Widerstandssensor, gemessen. 

Die Probenschale 7 besteht aus tief gezogenem Aluminium. Dadurch 
ist sie billig und wird nach der Mess\ang weggeworfen, sodass 
eine aufwendige Reinigimg entfSllt. Die Probenschale 7 wird viber 
einen Trager 8, der mit einem Getriebemotor 9 bewegt werden 
kann, gegen die Edelstahl-DestillationssSule 10 gedrackt. Im 
TrSger 8 ist auch die elektrische Heizung 11 integriert. Auf die 
Destillationssaule 10 ist ein abgeschrSgter Ring gedreht, an den 
die Probenschale gedriickt wird. Dadurch entsteht eine luftdichte 
Messkammer. Die Destillationssaule 10 ist aufien mit Mineralwolle 
12 isoliert, sodass Unterschiede der Umgebungs temperatur keinen 
Einfluss auf die Dampf temperatur haben kSnnen. 

Die Dampf temperatur wird mit dem Thermoelement 13 bestimmt. 
Seitlich an der Destillationssaule 10 befindet sich ein Auslass 
14, der in den Kondenser 15 miindet. Der Kondenser 15 besteht aus 
Aluminium und ist oben of fen, sodass die Destination unter dem 
vorherrschenden Luftdruck stattfindet. Die Kondensertemperatur 
wird mit einem Temperatursensor 16, vorzugsweise einem Pt-100- 
Widerstandsthermometer, gemessen und mit Hilfe eines Peltierele- 
mentes 17 konstant g^alten. 

Im Kondenser eingebaut ist ein System 18 zur Volumsdetektion. 
Dieses System besteht aus einem Glasrohr 19, das in den 
Kondenser eingebaut ist und dessen Temperatur daher gleich der 
des Kondensers 15 ist. Zwei LEDs 20 beleuchten das Glasrohr 19 
mit einem etwa parallelen Strahl. Ein optischer Zeilendetektor 
21 (vorzugsweise ein Photodiodenarray) ist so angebracht, dass 
die Dioden im Brennpunkt der Zylinderlinse sitzen, die das 
Glasrohr 19 bildet, wenn es mit Probe gefiillt ist. Ist das 
Glasrohr 19 nun bis etwa zur HSlfte mit FlUssigkeit gefiillt, 
wird der Lichtstrahl der LEDs 20 in dem Bereich, in dem sich die 
Flussigkeit befindet, auf den Zeilendetektor 21 fokussiert. 
Oberhalb der GrenzflSche Fiassigkeit-Luf t (Meniskus) ist diese 
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Zylinderlinsenwirkxang nicht gegeben. Dadurch registriert der 
Detektor 21 unterhalb des Meniskus erhShte Lichtintensitat , 
wahrend oberhalb des Meniskus die Intensitat niedriger ist. 

Steigt der Meniskus im Glasrohr 19, so verandert sich ebenso die 
intensitatsverteilxing am Zeilendetektor 21. Die Ortsauf losung 
fiir die Bestimmung der Meniskusposition ist besser als 0,6 rom. 

Die Position des Meniskus kann durch den Kolben 22, der von 
einem Schrittmotor oder einem Getriebemotor mit Drehgeber 23 in 
einer zylindrischen Kammer 24 bewegt wird, verandert werden. Die 
Anderung der Hohe des Meniskus nach einer Bewegung des Kolbens 
22 wird mit dem Zeilendetektor 21 bestimmt. 

Wenn nun Dampf im Kondenser kondensiert, steigt der Meniskus im 
Glasrohr 19 an. Wenn dieser Anstieg einen gewissen Wert 
erreicbt, wird der Kolben 22 \am einen vorbestimmten Betrag nach 
xinten bewegt, wodurch der Meniskus wieder sinkt. Auf diese Weise 
wird der Meniskus immer im Bereich des Zeilendetektors 21 
gehalten . 

Aus dem bekannten Innendurchmesser des Glasrohres 19 und der 
Veranderung der MeniskushShe wird das Volumen der kondensierten 
Probe bestimmt. Die Volumsauf losung ist dabei besser als 10\i_ 
und betragt mindestens 0,1% des Fiillvolumens . 

Zur Verteilung der Probe in der Apparatur dienen Ventile 25. Ein 
Abfallbehaiter 26 nimmt verbrauchte Probe auf. 

Alle Sensoren, Motoren, Peltierelemente, Ventile und die Heizung 
werden von einem Mikroprozessor gesteuert und uberwacht, sodass 
der Messvorgang nach einem vorgegebenen Programm vollautomatisch 
ohne Eingreifen des Bedieners abiauft- 



Die ganze Vorrichtung kann in ein tragbares Gehause eingebaut 
werden. 
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Messvorgang : 

Zu Beginn einer Mess\ang wird eine frische Probeschale 7 auf den 
Trager 8 gelegt und dadurch mit Hilfe des Motors 9 gegen die 
Destillationssaule 10 gepresst. Die Fulleinrichtiing 1 \xnd der 
Kondenser 15 werden auf gleiche Teraperatur geregelt. Darin wird 
Probe mit der Fiilleinrichtimg 1 angesaugt. Ein vorgegebenes 
Vol\amen, vorzugsweise 6 ml, wird in die Probenscbale 7 dosiert. 
Ebenso wird ein kleines Volinnen in das Volumsdetektionssystem 18 
gefiillt, sodass sich der Meniskus im Glasrohr 19 im Detektions- 
bereich des Zeilendetektors 21 befindet. 

Die Heizung 11 wird nun aufgedreht. Die Probe beginnt kurz 
darauf zu sieden und zu verdampfen. Die Temperatur des aufstei- 
genden Dampfes wird mit dem Thermoelement 13 kontinuierlich 
gemessen. Die Leistung der Heizung hangt von dieser Dampf tem- 
peratur ab imd wird vom Mikroprozessor so geregelt, dass sie mit 
steigender Dampf temperatur zunimmt- 

Der Dampf tritt durch den Auslass 14 in den Kondenser 15 liber 
und kondensiert dort wieder. Das kondensierte Vol\imen wird 
laufend mit dem Volumsdetektionssystem 18 gemessen. 

Wenn die Probe vollstandig verdampft ist, wird kein Dampf mehr 
nachgelief ert, und die Temperatur des Thermoelements 13 sinkt. 
Dann wird die Heizung 11 abgedreht. Sobald die Temperatur vmter 
einen Schwellwert sinkt, fShrt der Trager 8 mit der Probenschale 
7 nach unten, \md die Probenschale kann herausgenommen, gewogen 
und danach weggeworfen werden. Die verbrauchte Probe im 
Kondenser 15 wird liber das Fullsystem 1 abgesaugt und in den 
Abfallbehaiter 26 gefullt. 

Das Gewicht der Probenschale mit Riickstand wird eingegeben. 
Daraus wird vom Mikroprozessor der Destillationsruckstand 
berechnet, und die Siedekurve wird entsprechend korrigiert. Die 
Messresultate konnen auf einem eingebauten Display angezeigt, 
ausgedruckt oder auf einen Computer liber spiel t werden. 
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12 



Die gesamte Messzeit betragt etwa die HSlfte der fur das ASTM- 
Standardverfahren notwendigen Zeit. 
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Patentanspruche : 

1. verfahren zur Aufnahme der Siedekurve von Fliissigkeiten, 
insbesondere Erd5lprodxakten und/oder LSsungsmitteln, bei welchem 
eine Probemenge der zu analysierenden Flvissigkeit verdampft und 
anschlieSend kondensiert wird, wobei die Dampf temperatur und die 
jeweils verdampfte Menge der Flussigkeit uberwacht wird, dadurch 
gekennzeichnet, dass die Probemenge von einer Fiilleinrichtung, 
insbesondere Pumpe, dosiert wird, wobei die Fulleinrichtxang und 
der Aufnahmeraum fur das Kondensat auf ein def iniertes und vor- 
zugsweise gleiches Temperaturniveau gebracht wird und dass das 
kondensierte Vol\amen in an sich bekannter Weise volumetrisch und 
der Destillationsruckstand der Probemenge durch wagen bestimmt 
wird. 

2. Verfahren nach Anspruch 1, dadurch gekennzeichnet, dass die 
Probemenge in eine Probenschale gepumpt wird, welche mittels 
eines Hubantriebes in eine mit der Destilliereinrichtung gas- 
dichte Verbindiing bewegt und angepresst wird. 

3. Verfahren nach Anspruch 1 oder 2, dadurch gekennzeichnet, 
dass die Fiilleinrichtung fur das Dosieren der Probemenge nach 
dem Ende des Messvorganges iiber wenigstens ein Ventil zum 
Absaugen des Kondensates geschaltet wird. 

4. Verfahren nach Anspruch 1, 2 oder 3, dadurch gekennzeichnet, 
dass die Probenschale nach ihrer einmaligen Verwendung verworfen 
wird. 

5. Verfahren nach einem der Anspruche 1 bis 4, dadurch ge- 
kennzeichnet, dass Probe in einer Menge von 1 bis 12 ml, vor- 
zugsweise etwa 6 ml, eingesetzt wird, dass die Destillationsrate 
so geweihlt wird, dass die Zeit zwischen Siedebeginn und Siede- 
ende weniger als 15 Minuten betragt und dass der durch wagen er- 
mittelte Destillationsruckstand auf Volumen umgerechnet wird. 
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6. Vorrichtung ziir Durchfuhriing des Verfahrens nach einem der 
Anspriiche 1 bis 5, dadurch gekennzeichnet , dass eine Full- 
einrichtung (1), insbesondere Piimpe, zum Einftillen einer 
Probemenge mit einer Leitung zu einer Probenschale (7) verbunden 
ist, dass die Probenschale (7) mit einer Destilliereinrichtung, 
insbesondere einem Kondenser (15) verbunden ist, dass die 
Fulleinrichtung (1) und die Destillationseinrichtung, insbe- 
sondere der Kondenser (15), aus gut warmeleitendem Material, 
insbesondere Me tall, bestehen und dass die Fulleinrichtung (1) 
und der Kondenser (14) mit einer Temperaturregeleinrichtung 
verbunden sind, 

7. Vorricht\Hig nach Anspruch 6, dadurch gekennzeichnet, dass die 
Probenschale (7) auf einer verfahrbaren Unterlage (8) angeordnet 
ist, welche mit einem Stellantrieb (9) verbunden ist, durch 
welchen der Rand der Probenschale (7) an den Rand der 
AnschlussSffnung einer an die Probenschale (7) anschlieSenden 
Destillierkolonne (10) gedriickt werden kann. 

8. Vorrichtiong nach Anspruch 6 oder 7, dadurch gekennzeichnet, 
dass die Temperaturregeleinrichtung als elektrische Kiihl- 
und/ Oder Heizeinrichtung, insbesondere unter Verwendung von 
Peltierelementen (5,17), ausgebildet ist. 

9. Vorrichtung nach einem der Ansprtiche 6 bis 8, dadurch 
gekennzeichnet, dass die Fulleinrichtung (1) uxid die Destilla- 
tionseinrichtung in einem gemeinsamen, tragbaren Gehause ange- 
ordnet sind. 

10. Vorrichtung nach einem der Ansprtiche 6 bis 9, dadurch 
gekennzeichnet, dass die Fulleinrichtung (1) und der Kondenser 
(15) Temperatursensoren (6,16) aufweisen. 

11. Vorrichtung nach einem der Ansprtiche 6 bis 10, dadurch 
gekennzeichnet, dass der Stellantrieb (9) ftir die Probenschale 
(7) als Getriebemotor ausgebildet ist. 
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12. Vorrichtung nach einem der Anspruche 6 bis 11, dadurch 
gekennzeichnet, dass der Rand der Probenschale (7) xmd der Rand 
der Anschlussof fnung der Destillierkolonne (10) konisch, 
hohlkonisch oder ballig zur gasdichten Verbindung der 
Probenschale (7) mit der Destilliereinrichtiing iinter Anwendung 
des vom Stellantrieb (9) erzeugten Anpressdruckes ausgebildet 
sind. 

13. Vorrichtung nach einem der AnsprUche 6 bis 12, dadurch 
gekennzeichnet , dass die Destillierkolonne (10) von einer 
Isolation (12) xxmgeben ist. 

14. Vorrichtung nach einem der Anspruche 6 bis 13, dadurch 
gekennzeichnet, dass der Kondenser (15) einen axialen Bereich 
mit verringertem Durchmesser aus einem fvir Licht, insbesondere 
Infrarotlicht durchsichtigem Material, insbesondere Glas auf- 
weist, an welchen ein einen axial beweglichen Kolben (22) 
aufnehmender Bereich mit grofierer lichter Weite anschliefit, 

15. Vorrichtung nach einem der Anspruche 6 bis 14, dadurch 
gekennzeichnet , dass der axial bewegliche Kolben (22) mit einem 
Stellantrieb, insbesondere einem Schrittmotor oder einem Ge- 
triebemotor mit einem Drehstellungsgeber (23) verbunden ist, 
welcher in Abhangigkeit von den Signalen eines optischen 
Detektors (21) antreibbar ist. 

16. Vorrichtung nach einem der Anspruche 6 bis 15, dadurch 
gekennzeichnet, dass ein optischer Signalgeber (20) im Bereich 
des axialen Bereiches aus fiir Licht durchsichtigem Material 
angeordnet ist und zur Detektion des Meniskus der kondensierten 
Flussigkeit ausgebildet ist und dass der Stellantrieb des Kol- 
bens (22) zur Korrektur der Position des Meniskus antreibbar 
ist, 

17. Vorrichtung nach einem der Anspruche 6 bis 16, dadurch 
gekennzeichnet, dass die Destilliereinrichtung aus Edelstahl, 
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Messing oder Titan und die Probenschale (7) aus Metall, 
vorzugsweise Aliaminium oder Kupfer besteht. 

18. Vorrichtung nach einem der Anspriiche 6 bis 11, dadurch 
gekennzeichnet , dass ein Drucksensor, insbesondere ein piezore- 
sistiver Drucksensor zur Bestimmiing des Luftdruckes vorgesehen 
ist und dass die Destillationseinrichtung im Bereich des Konden- 
sers (15) in offener Verbindimg zur Atmosphare ausgebildet ist. 

19. Vorrichtung nach einem der Anspriiche 6 bis 18, dadurch 
gekennzeichnet, dass im GehSuse eine Waage angeordnet ist, 
welche z\jm Abwiegen des Destillationsruckstandes der Probemenge 
ausgebildet ist. 

20. Vorrichtung nach einem der Anspruche 6 bis 19, dadurch 
gekennzeichnet, dass die Messwerte tiber Leitungen einem Mikro- 
prozessor zugefiihrt sind, welcher zur Auswertung und Berechnung 
von Messergebnissen ausgebildet ist, und dass eine Anzeige bzw, 
Ausgabeeinrichtung fur die Messergebnisse vorgesehen ist. 



